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RESUMEN 
Se describe un nuevo instrumento para la determinación del tiempo crí- 
tico de disolución (T'CD), de diez muestras simultáneamente, con salida de los 
resultados mediante impresora. Se analizan los factores que pueden incidir 
sobre la precisión y reproducibilidad de los resultados, y se presentan las 
sr~luciones dadas a cada caso. Se presenta un procedimiento operatorio muy 
experimentado, para optimizar el manejo del nuevo instrumento, que ofrece 
grandes posibilidades en la utilización de 'la técnica 'del tiempo critico de 
disolución, tanto con fines de investigación, como de control de producción 
en las productoras de fibras sintéticas (líneas de fabricación y tipo de produc- 
to), etapas intermedias de fabricación y producto acabado, texturadoras de 
fibras y laboratorios de ensayos texti'les. 
SUMMARY 
A new apparatus for measuring critical disolution time of 10 samples 
simultaneouslly, is described. The results are registered throught a printer. 
The factors that can influence on the precision of the results and their repro- 
ducibility and analysed, giving solutions for each case. An operating process 
for handling this new apparatus is described. I t  offers great oipportunities in 
the measurements of critical disolution time techniques, for research, quality 
control of synthetic fibres prodsuction (production line and type of product), 
intermediate stages of production, finisher product, throwsters and textile 
testing laboratories. 
1. INTRODUCCION 
El1 tiempo crítico de disolución (TCD) de hilos de poliéster y de fibras 
acrílicas (l), (2)' (3), es un valor relacionado muy de cerca con la cohesión 
intermacromolecular global de da estructura polimérica formadora de la fibra. 
Por una parte, es razonable suponer que una serie de estructuras distintas, 
(*) Patente en tramitación. 
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estén simultáneamente presentes en la masa polimérica rridimensional que 
constituye la fibra. Por otra parte, un hilo está formado por un número im- 
portante de fibras en su sección, ligadas entre sí por la torsión. Por tanto, cada 
determinación de tiempo crítico de ,disolución, es de polr sí, aunque con 
ciertas limitaciones, un promedio de la cohesión superestructural. El funda- 
mento de dichas limitaciones debe buscarse en el hecho que existen un cierto 
número de superestructuras que integran un número discreto de estructuras 
E,, a las que corresponden cohesiones intermacromoleculares C,, y que el 
camino para la acción destructora del disolvente, pasa a través de (las C, rela- 
tivamente bajas, correspondiendo el valor del TCD a un valor límite de cohe- 
sión, E, C, < E, definido por la tensión debida a una pesa de 1 g, actuando 
sobre las Ci altas. 
En nuestro laboratorio, hemos puesto a punto dicha técnica tanto para 
fibras de poliéster como para fibras acríilicas, y hemos desarrollado de forma 
satisfactoria diversos trabajos de investigación, así como numerosos análisis 
de control de calidad y de proceso. Independientemente de sus innegables 
cualidades, esta técnica analítica, a nuestero modo de ver, presentaba dos in- 
convenientes importantes, que son la lentitud de análisis y la reproducibilidad 
interlaboratorios. La lentitud de análisis se puso de manifiesto al determinar 
Energías globales de Activación (4) implicadas en el proceso, ya que ello su- 
pone realizar la determinación a un mínimo de cuatmro temperaturas por 
muestra. Los problemas de reproducibilidad interlahoratorios, se nos pusir- 
ron de manifiesto al ser invitados a colaborar en los trabajos del Grupo 
Europeo de Comitextil(5). 
Por todo ello, al ir  investigando las posibles soluciones a los inconvenien- 
tes citados, y conociendo los desarrollos de Wegener y Merkle (6) de un 
complejo instrumento para la determinación del tiempo y temperatura crí- 
tica de disolución, surgió la idea de desarrollar un instrumento, que mante- 
niendo el esquema de trabajo previamente puesto a punto (l) ,  trabajase de 
forma lo más automática y fiable posible. A lo largo de 1977 optimizamos el 
sistema detector, verdadero corazón del instrumento, del cual construimos un 
primer prototipo, y a #la vista de su sensibilidad, reproducibilidad, fiabilidad y 
posibilidades de regulación, se decidió la construcción del instrumento que 
ahora presentamos, que tiene capacidad para realizar diez determinaciones 
simultáneamente, con salida por impresora. Dicho instrumento comenzó a 
funcionar en período 'de prueba en enero de 1978, y después de modificar el 
depósito de disolvente, quedó en las condiciones actuales en septiembre del 
mismo año, siendo desde entonces satisfactorio su funcionamiento y muy 
ventajosa su utilización. 
2. DESCRIPCION DEL INSTRUMENTO 
En ,la fotografía de la figura 1, pueden verse los diferentes módulos que 
componen el sistema, apreciándose, de izquierda a derecha, la unidad elec- 
trónica con la impresora, el ultratermostato, el dispositivo agitador y d sis- 
tema disolvente con el sistema detector. 
Al  objeto de facilitar la descripción, dividiremos el instrumento en cuatro 
partes: 
2.1. Sistema detector 
2.2. Sistema disolvente 
2.3. Unidad electrónica 
2.4. Termostatización 
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Fig. 1. Vista general del instrumento. 
2.1. Sistema detector 
El sistema detector va montado sobre un chasis que está fijado mediante 
doble rótula al bastidor principal del instrumento, lo cual permite regular 
su posición relativa al1 depósito de disolvente, tanto en altura como en inclina- 
ción. A dicho chasis va fijada una varilla roscada W 118" (9, así como lrc dos 
varillas (1) cuya misión es limitar el recorrido del brazo del microinterruptor, 
con lo cual se uniformiza el tiempo de respuesta de los 10 microinterruptores, 
a la vez que se minimiza dicho tiempo de respuesta. La varilla roscada (5) sc 
Fig. 2. Esquema del sistema detector: 
1. Varillas limitadoras del recorrido del 
brazo articulado. 0 3 mm. 
2. Articulación ligera autolubricada. 
3. Brazo (0 = 0,s mm inox.). 
4. Gancho (0 = 0,s mm inox.). 
5 .  Orificio para fijación y regulación in- 
clinación, para varilla roscada W 1;8". 
6. Centro de giro. 
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pasa a través de los 10 microintermptores sensibles, adecuadamente modifi- 
cados, y mediante doble tuerca se puede regular individualmente la inclina- 
ción de cada micro, que es lo que gobierna su sensibilidad de respuesta. El 
montaje de los microintermptores se ha realizado como se indica en la figu- 
ra 2; del gancho (4), se cuelga la anilla de hilo que sostiene el peso de 1 g 
durante la determinación del tiempo critico de disolución. La verticalidad del 
gancho (4) viene garantizada en todas las posiciones de trabajo porque está 
suspendido de una articulación ligera autolubricada (2). Todo el conjunto va 
cerrado dentro de una carcasa de plástico, cuya misión es proteger el sistema 
detector del polvo y de los vapores del disolvente. 
2.2. Sistema disolvente 
El sistema disolvente está constituido por el depósito para el disolvente 
provisto de camisa termostática y dispositivo de agitación continua, montado 
sobre plataforma móvil, movida mediante un dispositivo neumático regulable 
de elevación y descenso. 
2.2.1. Depósito para el disolvente. En la figura 3 puede apreciarse el es- 
quema del depósito de disolvente, el cual está construido totalmente en acero 
inoxidable, y tiene una capacidad total de disolvente de 800 cc, y una capaci- 
dad de liquido de termostatización en la camisa (3), de 950 cc. En el com- 
partimiento pequeño (2) se aloja la varilla agitadora. La plancha perforada (1) 
evita que en el interior del depósito se formen turbulencias que podrían dar 
lugar a interacciones de tipo mecánico con las muestras en ensayo. En las 
condiciones descritas se ha logrado una constancia de temperatura en todos 
los puntos del depósito de disolvente, sin que la agitación del baño llegue 
Fig. 3. Depósito termostatizado para el disolvente. 
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ni siquiera a mover los hilos durante cl ensayo. En las paredes !laterales se 
Iian soldado dos redondos de 9 mm de diámetro (4), en uno de los cuales 
se  fija el extremo de la transmisióil flexible del motor agitador y en  el otro 
la sonda del termómetro digital, que nos da er! todo momento la temperatura 
del ensayo. 
2.2.2. Dispositivo de agitación. E11 las condiciones indicadas en el apar- 
tado anterior, la agitación sc ha resuelto mediante un motor de velocidad 
vaiiable Multifix, pro-fisto de una transmisión flexible a cuyo extremo se 
acopla una varilla agitadora normalizada de vidrio pyrex. 
2.2.3. Dispositivo elevador. A un sólido chasis se han fijado los siguientes 
elementos: 
- Manómetro de O a 12 bar, para indicar la presión de entrada. 
- Cilindro neumático de doble eFecto con amortiguación del golpe de 
final de carrera, que realiza u11 desplazamiento en sentido vertical 
de 96 mm totales. 
- Válvula neumática de 5 vías y 2 posiciones estables con silenciadores. 
- 2 reguladores de caudal, para regular da velocidad de ascenso y des- 
censo del pistón, respectivamente. 
En el extremo roscado del vástago del cilindro neumático se ha fijado 
por rosca y contrarrosca una plataforma, guiada como puede apreciarse en 
la figura 4, en la que se encaja el depósito de disolvente. La arandela guía 
es la que acciona el microinterruptor, que inicia el ciclo de análisis. 
-- 
Fig. 4. Fotografía del dispositivo elevador. 
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Con el dispositivo que hemos descrito se consigue que el depbsito de di- 
solvente ascienda suave, pero rápidamente (tiempo de subida normal: 5 ddci- 
mas de segundo, que corresponde a una velocidad promedio de 192 mmlseg, 
teniendo en cuenta que el final de carrera es con amortiguación). Mediante 
los reguladores de caudal es posible variar entre amplios márgenes, las 
velocidades de subida y de bajada. 
2.3. Unidad electrónica 
Exteriormente montados a la unidad electrónica se hallan los 10 micro- 
interruptores sensibles del sistema detector, y el microinterruptor que es 
accionado por la pestaña de la aran,dda-guía de ola plataforma elevadora 
durante el ascenso del depósito de ldisolvente para iniciar el análisis. Al ce- 
rrarse este idtimo microinterruptor, se inicia el contaje de tiempo, visudizado 
mediante optodisplay a diodos emisores 'de luz de 7 segmentos. A medida 
que se va rompiensdo cada hilo, con lo que el peso cae al fondo del depósito, 
se cierra el contacto del micro que lo soportaba, y el correspondiente tiempo 
quedará memorizado en el equipo electrónico. 
Una vez cerra,dos los contactos de los 10 microinterruptores, se acciona 
automáticamente una sirena electrónica para dar aviso de fin de las 10 deter- 
minaciones, la cual se detiene mediante pulsador manual. 
Si alguno de los hilos no se rompe, la operación concluye al llegar el 
contador a su máxima capacidad, que puede ser 999,9 en el caso normal de 
trabajar en segundos y ,décimas de segundo, o 9999 en el caso de trabajar 
sólo en segundos (determinaciones a tiempos largos). En este caso se acciona 
igualmente la sirena, y lla impresora imprime los tiempos de los hilos que 
se han roto, poniendo ceros a los demás. Se puede optar por, o bien que al 
Fig. 5. Detalle de la unidad electrónica y de la impresora 
finalizar la operación ,los datos pasen automáticamente al grupo calculadora- 
inscriptora, o bien que éstos pasen cuando se ordene mediante el pulsador 
que se ha colocado a tal efecto. 
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La unidad de salida (calculadora-inscriptora), imprime los tiempos orde- 
nados de ,menor a mayor (lo cual permite una ráipida apreciación del rango), 
uno en cada !línea, de forma que terminada la impresión es posible operar 
directamente con los datos, por ejemplo, sumar y promediar. 
También se dispone de un pulsador para finalizar la operación en el 
momento que se crea 'oportuno, pudiéndose imprimir los tiempos de aquellos 
hilos que cuando se interrumpió la operación, ya se habían roto. 
2.4. Termostatización p ,,-4* 
El sistema de termostatizado está constituido por un Ultratermostato 
Colora modelo NB, el depósito para el disolvente y las conexiones. El ultra- 
termostato permitc el calentamiento en tres etapas de 500, 1.000 y 1.500 watt, 
y está dotado de un motor de 70 watt que da un caudal de líquido de 9 l/min, 
con una capacidad de baño termostático de 16 1. 
Con todo el sistema montado )en orden de funcionamiento, se ha es- 
tudiado: 
2.4.1. Velocidad de calentamiento. 
2.4.2. Precisión y reproducibilidad del control de temperatura. 
2.4.1. Velocidad de calentamiento. En las condiciones descritas, y depen- 
diendo de cuál sea da resistencia que se seleccione, 500, 1.000 ó 1.500 watt, la 
velocidad de calentamiento es, respectivamente 0,43 OcJmin, 0,85 Oc/min y 
1,22 Oc/min, habiéndose constatado en los tres casos, entre 20 y 600 C, una 
buena linealidad. 
2.4.2. Precisión y reproducibilidad del control de temperatura. Entre 35 
y 65" C, la precisión en el control de temperatura es de + 0,50 C, en todos 
los puntos del depósito del disolvente, en intervalos de tiempo muy superiores 
a la duración normal de un ensayo. 
Para lograr la precisión indilcada, es preciso ajustar previamente la ve- 
locidad de agitación, en función del tipo de agitador que se utilice. 
3. PROCEDIMIENTO OPERATORIO 
De la descripción del instrumento, que hemos realizado en d apartado 
anterior, puede deducirse que éste ha sido concebido para trabajar con una 
notable precisión, dando unos resultados de un nivel de fiabilidad superiores 
a los obtenidos manualmente. 
A continuación describimos un procedimiento operatorio que hemos ex- 
perimentado durante un devado número de determinaciones de tiempo crí- 
tico de di~ollución,~ con resultado totalmente satisfactorio: 
3-a. General 
3.1. Planificación de las experiencias a realizar: definición de objetivos, 
determinación del número de muestras a $ensayar, del número de concentra- 
ciones a utilizar y del número de temperaturas por concentración. 
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3.2. Preparación de todas las anillas necesarias de cada muestra, ase- 
gurándose de que queden distribuidas totalmente al azar en todo el experi- 
mento {aleatoriarización), ya que hemos constatado que en determinados 
casos aparecen variaciones entre zonas de un mismo hilo, que pueden llegar 
a ser importantes. 
3.3. Preparar de forma precisa todo el volumen de mezcla disolvente que 
se prevea necesario para todas las determinaciones, al objeto de evitar pe- 
queñas variaciones de la calidad deal disolvente, o de su concentración a lo 
largo de la determinación. 
3-b. Específico 
3.4. Abrir la llave de conexión a la red central de aire comprimido; 
verificar que la presión a  la entrada es superior a 3 bar., y con el sistema 
neumático en vacío (sin que el depósito 'de disolvente esté sobre la plataforma 
móvil), y accionar varias veces la válvula de cinco pasos, con lo que la plata- 
forma móvil ascenderá y descenderá otras tantas veces. 
3.5. Conectar a  la red la unidad electrónica, y la calculadora-inscriptora. 
Aparecerán dos ceros en el display de la unidad electrónica, separados por 
un punto decimal (en el !caso !de trabajar (con segundos y 'décimas), y un cero 
seguido de punto decimal en la calculadora-inscriptora. 
3.6. Pulsar 4a tecla C de ila calculadora-inscriptora, para borrar el con- 
tenido de la jmemolria. Se imprimirá O.C. 
3.7. Comprobar con el1 termómetro digital que la temperatura del disol- 
vente es la prevista, y anotarla en el papel de [la impresora. 
3.8. Limpiar y secar escrupulosamente (los 10 ganchos. 
3.9. Colocar en cada gancho una anilla de hilo, y suspender, de cada 
una, un peso de 1 g. 
3.10. Comprobar que la presión de alimentación, a la entrada del sistema 
ileumático, es como mínimo de 3 bar. 
3.11. Accionar la vállvula 'de cinco pasos, con lo que el depósito, conte- 
niendo el disolvente a la concentración prevista, asciende, y hacia las 314 
partes de su recorrido, toca un microinterruptor que pone en funcionamiento 
el cronírmetro digital de la unidad electrónica. 
3.12. A medida que se vaya rompiendo cada hilo, el correspondiente mi- 
cro-interruptor del sistema detector se abre, memorizándose el tiempo trans- 
currido entre el inicio de la  maniobra y la rotura de aquel hitlo, en la unidad 
electrónica. Al romperse el último hilo, o en su defecto al llegar el marcador 
de tiempo a 999,9 o 9999 seg, según se haya seleccionado, se disparará la sirena 
electrónica que se parará lpulsando el contacto dispuesto al (efecto en d panel 
de mandos de la unidad electrónica, y los resultados pueden transferirse, o 
bien automáticamente a la calculadora-inscriptora (switch en Impresion 
Auto), o bien cuando accionemos el correspondiente pulsador (switch en Im- 
presión Man). 
3.13. Conoluida la impresión, vuelva ,al punto 3.6. 
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4. COMPARACION ENTRE LOS RESULTADOS OBTENIDOS POR EL 
PROCEDIMIENTO CLASICO Y CON EL NUEVO INSTRUMENTO AU- 
TOMATICO 
Al comparar los resultados obtenidos por el procedimiento clásico y con 
el nuevo instrumento, se han tenido 'en cuenta los aspectos: 
a) Los valores individuales de TCD en un amplio campo de tempera- 
turas, en condiciones disolventes distintas y extremas, sobre poliéster 
en estados distintos de procesado, den resultados concordantes. 
b) Las ecuaciones quc relacionan ln TCD en función de la tempera- l 
tura del ensayo, deben ser anhlogas para cada caso (manual o auto- l 
mático). 
Para cumplir las premisas expuestas, se han seleccionado dos hilos de 1 
poliéster, uno de ellos texturado en condiciones normales, en sistema falsa 
torsión fijada, y otro hitlo de filamento continuo sin fijar. Como disolventes 
se han utilizado fenol 100 % y fenolltetracloroetano (10/90), respectivamente. 
4.1. Resultados experimentales de la comparación entre sistema clásico 
y procedimiento automático, en hilos de poliéster 
4.1.1. Muestra: Poliéster texturado y fijado (temperatura primer horno 
210" C; temperatura segundo 'horno 1750 C; sistema de texturación FTF). 
Disolvente: ~Fenol 100 %. 
Intervalo de temperaturas de la determinación 40-62" C. 
Temperatura 40,9 44,l 47,O 50,9 56,l 61,l 
Sistema TCD 555,5 294,l 188,9 99,9 51,9 26,O 
manual + (95 %) 14,7 18,7 3,6 3,5 2,3 1,1 
Temperatura 40,9 44,l 46,9 50,8 56,2 61,2 
Sistema TCD 599,2 314,8 190,3 96,6 45,5 24,4 
automático + (95 %) 8,6 6,5 6,2 5,7 0,8 0,6 
4.1.2. Muestra: Poliéster filamento continuo, sin fijar (167 den130 fil.). 
Disolvente: Fenol/Tetracloroetano (10190). 
Intervalo de temperaturas de la determinación 35-60" C. 
Temperatura 35,9 40,l 44,8 
Sistema TCD 286,9 175,2 76,O 
manual + (95 %) 57,2 45,O 14,O 
. - - - -- - - - -- - - 
Temperatura 36,l 40,l 45,O 
Sistema TLD 258,O 175,3 85,l 
automático -e (95 %) 41,6 54,l 16,7 
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POLIESTER TEXTURADO 
Dlrolventr : Ceno1 100 */O 
I n l / ~ t ~  
-2 - 
- 3 -  
- 4 -  
- 5- 
Fig. 6. Representación tipo Arrehnius en los dos casos estudiados. 
POLIESTER SIN FIJAR 









En la figura 6 se representa el ln l/TCD, respecto a 1/T (K-'), para la 
determinación manual y automática. Estadísticamente se ha comprobado en 
ambos casos, que 40s dos procedimientos determinan la misma ley tipo Arreh- 
nius. 
3 3.1 3.2 1/~x10~ 
5. CONCLUSIONES 
5.1. Hemos descrito un instrumento que mide simultáneamente el Tiem- 
po Crítico de Disolución de 10 muestras de hilo, con salida de resultados me- 
diante impresora. 
5.2. Se han creado las condiciones idóneas para conseguir una precisión 
y reproducibilidad bptimas. En los primeros resultados experimentales de 
comparación de los procedimientos manual y automático, que avanzarnos en 
este trabajo, se ha comprobado estadísticamente que los dos procedimientos 
determinan la misma ley tipo Arrehnius, en todo el interna110 de temperaturas 
estudiado, coincidiendo totalmente los valores de Energías de Activación obte- 
nidos en ambos casos. 
5.3. El tiempo total que se invierte en cada determinación (puntos 3.6. a 
3.12.) está comprendido, según el operador, entre 2 y 4 !minutos; a este tiempo 
hay que sumar el tiempo correspondiente a la anilla de hilo de mayor TCD 
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de !las 10 que intervienen en la determinación, y el tiempo invertido en la 
preparación de las 10 anillas de hilo. 
Como conclusión del estudio de tiempos, hemos constatado que la capa- 
cidad de trabajo del :laboratorio se multiplica por un factor 8, al  utitlizar el 
instrumento automático. 
5.4. E*1 peso de 1 g siempre queda bien colocado con respecto al hilo y 
con respecto a la pared del recipiente. Nunca podrá rozar con la pared del 
depósito, con lo cual eliminamos una fuente de variabilidad. 
5.5. El sistema de agitación garantiza que no se fiormarán ni gradientes 
de temperatura, ni gradientes de concentración, en el interior del depósito, 
por lo que cabe esperar mejor reproducibilidad y precisión que en el caso 
manual. Con el sistema agitador en orden de funcionamiento, podemos ga- 
rantizar la ausencia de perturbaciones de tipo mecánica que incidan directa 
o indirectamente sobre las muestras en ensayo. 
5.6. La determinación de Energías de Activación (comportamiento tipo 
Arrhenius), a partir de datos de TCD, se abrevia de forma extraordinaria, ya 
que en mucho menos tiempo se pueden efectuar determinaciones a un mayor 
número de temperaturas. 
5.7. El nuevo instrumento amplía de forma importante las posibilidades 
de utilización de la técnica del tiempo crítico de disolución, tanto con fines 
de investigación, como de control de producción en las productoras de fibras 
sintéticas (llíneas de fabricación y tipo de producto), etapas intermedias de 
fabricación y producto acabado, y texturadoras de ensayos textiles. 
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